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ВВЕДЕНИЕ 
 
 В данных методических указаниях рассмотрены некоторые процессы 
термического испарения материалов в вакууме, усовершенствованные модифи-
кации которых могут быть представлены как технологии получения наномате-
риалов в виде нанослойных покрытий и кластерных структур углерода. 
 В ходе лабораторной работы с использованием соответствующего 
оборудования (вакуумной установки ВУП-4) и необходимых материалов прак-
тически реализуются метод осаждения покрытий в вакууме термическим испа-
рением металла и термическое испарение угольных электродов. 
 Предусмотрено индивидуальное задание по расчету технологических 
параметров процессов на основе экспериментальных результатов 
 
1. ЦЕЛЬ РАБОТЫ: 
 
  ознакомиться с наноориентированными технологиями обработки по-
верхности; 
  ознакомиться с процессами получения углеродных наноматериалов; 
  выполнить практическую работу по осаждению покрытия термичес-
ким испарением металла в вакууме, а также по термическому испарению 
угольных электродов с помощью электрической дуги; 
  рассчитать технологические параметры изучаемых процессов. 
 
2. ОБЩИЕ СВЕДЕНИЯ 
 2.1. Основные методы получения наноструктур 
 
 Одним из важнейших направлений нанотехнологий является разра-
ботка экономичных методов изготовления наноструктур в промышленных 
масштабах. Для многих групп наноматериалов подобные методы уже суще-
ствуют и применяются в производстве. 
 Например, важнейшими методами получения трехмерных наномате-
риалов являются следующие: 
 - порошковая технология; интенсивная пластическая деформация;   
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контролируемая кристаллизация из аморфного состояния – объемные нано-
материалы;  
 - поверхностные технологии: химическое осаждение из газовой фазы 
(CVD); физическое осаждение из газовой фазы (PVD); электроосаждение; 
золь-гель-технологии и т.д. – наноструктурные покрытия и модифицирован-
ные слои; 
 Для получения двумерных наноматериалов (нанослойных, в том 
числе многослойных, покрытий) применяют усовершенствованные пленоч-
ные технологии осаждения покрытий в  вакууме. 
Наноматериалы на основе углерода – фуллерены (нульмерные нано-
материалы), нанотрубки (одномерные наноматериалы) получают с помо-
щью методов, основанных на превращении углеродсодержащих материалов в 
условиях высоких температур. 
Некоторые из указанных методов рассматриваются в данной работе. 
 
 2.2. Наноориентированные технологии обработки поверхности 
 
 Технологии обработки поверхности в настоящее время представляют 
собой одну из наиболее развивающихся областей науки о материалах. 
 Методы, связанные с созданием на поверхности материалов, особенно 
металлических, модифицированных слоев, достаточно изучены, отработаны 
и применяются на практике. Многие из таких методов или их усовершенство-
ванные варианты могут рассматриваться как методы нанотехнологии, по-
скольку позволяют создавать наноразмерные  и/или наноструктурные слои на 
поверхности материалов, а в ряде случаев и наноматериалы в виде нано- и 
макроизделий. 
 Наноориентированные технологии обработки поверхности условно 
можно разделить на две большие группы – технологии, основанные на физи-
ческих и химических процессах, варианты реализации которых приведены на 
рис. 2.1.   
 Наиболее перспективными являются технологии физического осажде-
ния из паровой фазы (PVD – Physical Vapour Deposition).  Эта группа объеди-
нена общей схемой нанесения покрытия и использованием вакуума. 
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Рисунок 2.1 – Примерная классификационная схема наноориентированных 
технологий обработки поверхности 
  
 Материал покрытия переводится из конденсированного состояния в со-
стояние пара, затем проводится его транспортировка к подложке (материалу, 
на который наносится покрытие), где и происходит осаждение материала по-
крытия из паровой фазы и формирование собственно покрытия.  
 Использование вакуума облегчает перевод материала в паровую фазу и 
повышает эффективность процесса. 
 Широкое распространение PVD-методов определяют следующие факторы:  
 возможность получения равномерных поверхностных слоев толщи-
ной от 1 нм до 200 мкм с  хорошей воспроизводимостью свойств;   
 большой диапазон размеров основы, на которую наносится покрытие;  
 возможность селективного нанесения покрытия на выбранные участки;  
 практически неограниченный выбор материалов подложки;   
 достаточная гибкость к требованиям по температуре подложки;   
 широкий выбор материалов для поверхностных слоев (металлы, 
сплавы, химические соединения);  
 возможность получения многослойных покрытий со слоями разной 
толщины и из разных материалов;  
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 изменение состава, структуры и свойств слоев путем варьирования  
технологических параметров нанесения;  
 возможность выполнения требований к высокой чистоте материала 
покрытия;  
 минимальное загрязнение окружающей среды и т.д.  
К недостаткам этой группы методов можно отнести сложность и боль-
шую стоимость технологического и контрольного оборудования, необходи-
мость высокой квалификации обслуживающего персонала, сравнительно низ-
кую производительность, сложность разработки технологического режима 
для конкретного случая получения покрытия; необходимость специальной 
подготовки  поверхности основы. 
Существует большое разнообразие методов PVD, применяемых для по-
лучения функциональных защитных покрытий  на изделия различного назна-
чения, в т.ч. на режущий инструмент. Особенно большой интерес в послед-
нее время вызывают покрытия с наноразмерной структурой, в т.ч. нанослой-
ные, многослойные, которые демонстрируют более высокие по сравнению с 
традиционными покрытиями свойства, в т.ч. механические, эксплуатационные. 
 
2.2.1. Технология осаждения покрытий термическим испарением в 
вакууме и ее практическая реализация 
 
Одной из первых технологий группы PVD-методов стала технология 
получения покрытий термическим испарением в вакууме (впервые этот 
метод был использован для осаждения тонких слоев металлов еще в XIX в.). 
Во второй половине XX в. в связи с появлением более совершенного 
вакуумного оборудования данный метод начал широко применяться для 
получения просветляющих покрытий для зеркал, высокоотражающих 
покрытий для гелиооптики, фильтров, затемняющих оптических покрытий, 
пленок полупроводников для электронной техники, декоративных покрытий 
на полимерах и тканях и т.д. 
 Дальнейшее совершенствование техники метода, систем фокусировки 
и сканирования потока вещества, систем управления и контроля технологи-
ческими параметрами, создание новых методов испарения металлов позво-
лило использовать данную технологию в качестве наноориентированной 
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технологии для получения нанослойных покрытий, а также многослойных 
с наноразмерной толщиной слоев.  
Примеры практического применения технологии термического 
испарения в вакууме в области нанотехнологий:  
 производство жестких дисков для компьютеров (подложка – алюми-
ниевый диск, на который осаждается слой магнитного материала, например, 
сплав на основе Co или Co-Cr толщиной 100…500 нм с последующим изно-
состойким защитным углеродным слоем толщиной 30…50 нм);  
 производство CD-дисков (на диск из пластмассы наносят алюминие-
вое основное покрытие  толщиной нанометрового диапазона);   
 фуллереновые и композитные фуллереноосновные пленки для 
электронно-оптической техники и т.д. 
Процесс термического испарения осуществляется в специальных ваку-
умных камерах, рис. 2.2.  
 
Рисунок 2.2 – Схема вакуумной камеры для осаждения покрытий: 
1 – вакуумная камера; 2 – держатель образцов; 3 – образец-основа; 4 – заслонка;  
5 – поток пара металла; 6 – тигель; 7 – металл, используемый для нанесения 
покрытия; 8 – нагреватель; 9 – вакуумный клапан;  
10 – источник питания; 11 – смотровое окно 
 
 Для получения приемлемых скоростей формирования покрытия 
(пленки), а также экономного расходования материала (нередко дорого-
стоящего) следует создавать условия движения частиц испаряемого вещества 
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преимущественно по направлению к подложке. При этом необходим доста-
точно глубокий вакуум ( 10-3…10-5 Па), при котором исключаются столкно-
вения молекул остаточного газа с молекулами вещества и рассеивание их по-
тока на пути к подложке.  
 Поток испаренного вещества, состоящий из молекул (атомов), не 
претерпевающих на своем пути столкновений и рассеяний и движущихся 
вследствие этого прямолинейно, называют молекулярным потоком.  
Для перевода испаряемого металла в паровую фазу используют различ-
ные виды нагрева, рис. 2.3 – резистивный нагрев (нагрев за счет тепла, выде-
ляемого при прохождении электрического тока  непосредственно через напы-
ляемый материал или через испаритель – проволочный, ленточный, тигель-
ный, в котором он помещается); испарение за счет электродугового разряда; 
нагрев электронным или лазерным лучом. 
 
                             а                 б                         в                             г 
Рисунок 2.3 – Некоторые варианты испарителей и вида нагрева в методе 
термического испарения в вакууме:  
а – испаритель из металлического листа с защитным покрытием;  
б – металлический испаритель в виде лодочки;  
в – керамический тигель с внешним нагревательным элементом; 
 г – испарение лазерным или электронным лучом 
 
 Первый из указанных методов (резистивный) используется для испаре-
ния металлов с относительно низкой температурой испарения, табл. 2.1, ко-
торая ограничивается температурной и химической стойкостью материала 
испарителя (молибден, тантал, вольфрам). 
Использование лазерного излучения позволяет избежать температур-
ных и химических ограничений и устраняет потребность в тиглях. 
Использование вакуума способствует тому, что в ряде случаев темпера-
тура испарения ниже температуры плавления испаряемого вещества. Для 
большинства материалов рабочие температуры испарения находятся в преде-
лах 1100…2600 С, см. табл. 2.1. 
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К достоинствам метода термического испарения относят относитель-
ную простоту оборудования и контроля процесса, а к недостаткам – невысо-
кую адгезию покрытия к подложке (основе) вследствие малой энергии осаж-
даемых атомов и молекул и высокую чувствительность к наличию на поверх-
ности подложки посторонних пленок и загрязнений. Влияние этих факторов 
можно снизить специальными методами подготовки поверхности (ультразву-
ковой, химической или электрохимической очисткой, ионным травлением и т.д.). 
 
Таблица 2.1 – Температуры нагрева некоторых металлов при 
использовании метода термического испарения в вакууме и рекомендуемые 
материалы испарителя 
Металл Атомная 
масса, 
г/моль 
Температура 
плавления 
 tпл, С 
Температура 
испарения  
tисп, С 
Рекомендуемый 
материал испарителя 
Ag 108 961 1047 Mo, Ta 
Al 27 660 1150 W, Mo 
Cr 52 1800 1205 W, Mo 
Cu 64 1083 1273 W, Mo, Ta 
Ni 59 1455 1510 W 
Mg 24 651 443 W, Mo, Ta 
Mo 96 2622 2533 (рекомендуется 
электронно-лучевое 
испарение) 
 
Основными технологическими параметрами процесса осаждения 
покрытий термическим испарением в вакууме являются: давление остаточ-
ных газов в вакуумной камере, скорость испарения материала покрытия, ско-
рость осаждения покрытия на подложку, температура испарения материала 
покрытия и температура подложки; энергия осаждающихся на подложку 
атомов, молекул, ионов, кластеров, толщина покрытия и т.д. 
 
 2.3. Технологии получения углеродных наноматериалов 
 
Истинно наноразмерные эффекты и уникальные физико-химические 
свойства проявляют углеродные наноматериалы – фуллерены (новая алло-
тропная форма существования углерода в твердом состоянии, представляю-
щая собой сферические и сфероидальные полые внутри кластеры, замкнутая 
поверхность которых образована правильными многогранниками из атомов 
углерода), нанотрубки (протяженные структуры в виде полого цилиндра, 
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состоящие из одного или нескольких свернутых в трубку графитовых слоев с 
гексагональной организацией углеродных атомов). 
Необычные свойства предопределяют широкое практическое примене-
ние углеродных материалов – и как самостоятельного материала (микроэлек-
троника, электротехническая, химическая промышленность, биологические и 
медицинские применения), и как элементарного объекта нанотехнологий при 
создании покрытий, композиционных материалов предельной прочности 
(машиностроение, строительство, медицина и т.д.). 
Для получения углеродных наноструктур с разнообразными размерами 
и свойствами разработано много методов, суть которых сводится к химичес-
ким превращениям углеродсодержащих материалов в условиях повышенных 
температур.  
Основными методами получения фуллеренов и углеродных нанотру-
бок являются: 
 возгонка (термическое испарение) графита с последующей десубли-
мацией (переходом из газовой фазы в твердое состояние); 
 пиролиз (разложение при высоких температурах) углеводородов. 
Более распространенный метод возгонки графита состоит в выделе-
нии фуллерена из графитовой сажи, образующейся при термическом разло-
жении (испарении) графита (tпл = 3700 С, tисп  2600 С) в результате нагрева 
с помощью электрической дуги, лазерного воздействия, резистивного на-
грева, нагрева плазменной струей и т.д. 
Одним из наиболее распространенных и достаточно простых методов 
получения фуллеренов является использование дугового разряда между 
стержнями из химически чистого (пиролитического) графита в вакууме с по-
дачей инертного газа (гелия), рис. 2.4. Данный метод, разработанный немец-
кими учеными В. Кретчмером и Д. Хаффманом в 1990 г.,  получил название 
«фуллереновая дуга».  
 
Рисунок 2.4  – Схема установки для получения фуллерена путем  
термического испарения графита  
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При пропускании тока в месте контакта электродов возникает электри-
ческая дуга, в которой  испаряется графит (анод). В результате образуется 
два продукта – фуллереносодержащая сажа (30…40 % возгоняемого угле-
рода), которая осаждается на стенках камеры, и плотно спеченный осадок на 
торцевой поверхности катода, в котором формируются углеродные нанотрубки.  
Далее фуллерен выделяется (экстрагируется) из сажи различными 
методами, например, путем ее растворения в органической жидкости (бен-
золе, толуоле и т.п.) и последующего испарения при нагреве с формирова-
нием кристаллического осадка – фуллерена. 
Гелий играет роль «буферного» газа, атомы которого «гасят» колеба- 
тельные движения возбужденных углеродных фрагментов, препятствующие  
их объединению в стабильные структуры. 
Пиролиз углеводородов с образованием фуллерена реализуется при их  
нагревании с использованием микроволновой плазмы, лазерного излучения  
либо  при частичном сжигании углеводородов. 
Как правило, пиролизу подвергают ароматические углеводороды (на-
пример, бензол). 
В качестве перспективного промышленного метода получения фулле-
ренов рассматривается его производство из природного углеродсодержащего  
материала шунгита, запасы которого в земных недрах значительны, а содер-
жание фуллерена ~ 0,1 %. 
Фуллерены и углеродные нанотрубки сегодня являются уже вполне 
доступными материалами, производство которых реализуется в промышлен-
ных масштабах. Основные поставщики фуллеренов на мировой рынок – 
фирмы и компании США, Германии, Японии и Швейцарии. 
 
3. Материалы и оборудование 
 
 В работе используются: вакуумная установка ВУП-4 для нанесения 
покрытий термическим испарением (остаточное давление в рабочем объеме 
10-3…10-4 Па), рис. 3.1; весы аналитические механические лабораторные 
АД-200; микроскоп оптический «Биолам Д11»; металл для нанесения 
покрытий (алюминий, медь, хром); угольные электроды (Ф = 6 мм). 
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Рисунок 3.1 – Вакуумный универсальный пост ВУП-4: 
1, 2 – вакуумная и электрическая стойки соответственно; 3 – рабочий объем для 
препарирования с защитным кожухом; 4, 5, 6, 7 – наклонные и горизонтальные 
пульты управления (обеспечивают контроль вакуума, параметры осаждения 
покрытий, нагрева и охлаждения образцов) 
 
 
4. Ход выполнения работы 
 
 1. В соответствии с заданным вариантом по табл. 4.1  выбрать мате-
риал, на который будет нанесено покрытие (основу), расстояние от испари-
теля до поверхности основы, угол наклона поверхности образца-основы по 
отношению к испарителю; по табл. 4.2 –  материал покрытия и его плотность. 
 
Таблица 4.1 – Варианты выбора материала основы и ее расположения 
относительно испарителя 
Вариант Материал основы Расстояние от 
испарителя до 
основы R, см 
Угол наклона 
поверхности образца-
основы по 
отношению к 
испарителю  
1,6,11,16,21,26 Стекло 13 30 
2,7,12,17,22,27 Полимер 15 35 
3,8,13,18,23,28 Сталь 17 40 
4,9,14,19,24,29 Латунь 20 45 
  5,10,15,20,25,30 Алюминиевый 
сплав 
18 60 
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Таблица 4.2 – Варианты выбора материала покрытия 
Вариант Материал покрытия Плотность покрытия , г/см3 
1…5  
Al 
 
2,7 6…10 
11…15  
Cu 
 
8,9 16…20 
21…25  
Сr 
 
7,2 26…30 
 
 2. По табл. 2.1 установить температуру плавления и испарения мате-
риала покрытия.  
 3. На аналитических весах взвесить навеску M материала покрытия. 
 4. С помощью преподавателя произвести загрузку испаряемой навески 
и материала-основы в рабочую камеру вакуумной установки. 
 5. Откачать вакуумную систему установки и осуществить термическое 
испарение материала покрытия. 
 6. Произвести регистрацию параметров осаждения покрытия: значение 
вакуума (по показанию манометра); температуру испарения (показания 
милливольтметра в единицах ТЭДС, мВ перевести по градуировочному 
графику для термопары платинородий-платина в значение температуры, С). 
 7. После разгерметизации рабочей камеры вакуумной установки из-
влечь заготовку с осажденным покрытием, с помощью оптического микро-
скопа проанализировать качество покрытия (пористость, наличие капельной 
фазы и т.д.). 
 8. Рассчитать толщину h покрытия в соответствии с формулой: 
                                                h = Msin / 4R2,                                             (4.1) 
где M – вес навески материала покрытия, г; 
        – угол наклона поверхности образца по отношению к испарителю; 
        – плотность материала покрытия, г/см3; 
       R – расстояние от испарителя до поверхности образца-основы, см. 
Значение h указать в микрометрах и нанометрах. 
 9. Рассчитать скорость испарения материала Vи, г/(см
2с), т.е. количест-
во вещества (в граммах), покидающее 1 см2 свободной поверхности за 1с при 
температуре испарения tисп ,С (уравнение Герца-Кнудсена-Лэнгмюра): 
                                 Vи = 610
-4
  
èñï
À
t
 ,                                            (4.2) 
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где А – атомная масса, г/моль, табл. 2.1. 
 10. Установить устройство для испарения угольных электродов, рис. 4.1. 
 11. Произвести откачку вакуумной системы установки и термическое 
испарение угольных стержней. 
 
Рисунок 4.1 – Устройство для испарения угольных электродов: 
1 – цанга; 2 – отверстие для закрепления устройства на токоведущей стойке 
рабочего столика; 3, 5, 6 – кронштейны; 4 – угольные электроды  
 
 
5. СОДЕРЖАНИЕ ОТЧЕТА 
 
1. Цель работы 
2. Краткие теоретические сведения  
3. Материалы и оборудование 
4. Схема установки для осаждения покрытий термическим испарением 
5. Схема термического испарения графита 
6. Расчет толщины осаждаемого покрытия и скорости испарения 
7. Основные технологические параметры процесса получения покрытия 
методом термического испарения в вакууме 
8. Выводы по работе 
 
Контрольные вопросы 
 
1. Каковы основные методы получения наноструктур? 
2. В чем суть наноориентированных технологий обработки поверхности? 
3. Назовите основные группы методов наноориентированных технологий 
обработки поверхности. 
4. Какова сущность и основные достоинства PVD-методов? 
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5. Каким образом реализуется технология осаждения покрытий 
термическим испарением в вакууме? 
6. Опишите сущность и принцип работы установки для осаждения 
покрытий термическим испарением в вакууме. 
7. Какие виды нагрева используют для перевода испаряемого металла в 
паровую фазу? 
8. Каково назначение вакуума в установках для осаждения покрытий 
термическим испарением? 
9. С помощью каких устройств и приборов контролируют вакуум? 
10. Укажите интервал температур испарения для различных металлов. 
11. Каковы основные технологические параметры процесса осаждения 
покрытия термическим испарением в вакууме? 
12. Какие методы получения углеродных наноматериалов Вам известны? 
13. В чем сущность метода получения фуллеренов и углеродных 
нанотрубок термическим испарением графита? 
14. Какие материалы и оборудование используются в данной работе? 
15. Как определяют значение вакуума в рабочем объеме вакуумной 
камеры? 
16. Как определяют температуру испарения металла в данной работе? 
17. Какие параметры определяют толщину осаждаемого покрытия? 
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